
纵坐标 烟酸占替诺溶液浓度 Χ 为横坐标 求得烟酸占替

诺回归方程为 Α . Χ . , ρ ∀

结果表明在 ∗ Λ # 内线性良好 ∀

3 2  回收率试验

分别精密称取对照品 按处方配比加

入其余试剂配制成模拟供试品溶液 ∀精密量取 加流动

相稀释至 摇匀 ∀取 Λ 注入高效液相色谱仪中 测

定含量 计算回收率 结果平均回收率为 ≥⁄

ν ∀

3 3  辅料干扰试验

按处方配制空白样品 按含量测定方法项下操作 记录

色谱图 ∀结果未见色谱峰 说明辅料不干扰测定 ∀

3 4  精密度试验

取同 份对照品溶液重复进样 次 结果峰面积积分值

的 ≥⁄ ∀

3 5  重现性试验

按含量测定项下的方法 取同一批样品 份进行测定

求得含量的 ≥⁄ ν

表 1  样品的含量测定结果 ν

Ταβ 1  × ∏ ν

批号 烟酸占替诺含量 烟酸含量

注 括号内为 ≥⁄值

× √ ∏ ≥⁄

3 6  样品测定

取烟酸占替诺对照品约 精密称定 置 量瓶

中 加流动相溶解并稀释至刻度 摇匀 作为对照品溶液 ∀精

密量取样品 置 量瓶中 加流动相稀释至刻度 摇

匀 作供试品溶液 ∀取对照品 !供试品溶液各 Λ 注入高

效液相色谱仪中 按外标法分别以烟酸峰面积与烟酸 !占替

诺两峰面积和计算烟酸与烟酸占替诺的含量 结果见表 ∀

3 7  方法比较

取 批样品分别用本实验方法和中国药典 年版

年增补本 方法测定 结果见表 ∀

表 2  本实验方法与药典方法比较

Ταβ 2  × ∏

批号 药典法 本法

4  讨论

4 1  烟酸占替诺的化学名称为 72≈ 2羟基2 2 2羟乙基2甲胺

基 茶碱的烟酸盐 是烟酸与占替诺 Β 成盐的分子结构

物 采用本法同时可以测定烟酸占烟酸占替诺的比例 对制

剂中烟酸与占替诺的比例进行控制 ∀

4 2  流动相的选择 流动相选用甲醇2水系统时 烟酸和占

替诺两峰峰形较宽 ∀选用甲醇2水2磷酸系统 两峰合并为一

个峰 而选用甲醇2水2冰醋酸系统时两峰峰形及分离效果更

好 ∀
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比色法测定缓释片中羟丙甲纤维素
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摘要 目的  建立测定制剂中羟丙甲纤维素 ° ≤ 含量的方法 ∀方法  采用二苯胺和 ° ≤ 在高温下显色反应 分光光度

法测定 ∀结果  具良好的线性范围和回收率 测定方法可靠 ∀结论  能作为制剂中 ° ≤ 含量测定的方法 ∀

关键词 羟丙甲纤维素 ° ≤ 二苯胺 比色反应 分光光度法
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√ ∏ ∏ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

∏ ° ≤

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ¬ ∏ ° ≤ √ ∏

  羟丙甲纤维素 ° ≤ 是一种非离子型纤维混合醚 为

半合成黏附材料 和黏液糖蛋白之间的氢键 !范得华力及疏

水键力产生生物黏附 在一定浓度范围并不影响药物的释

放 ∀ ° ≤ 具有乳化 !增稠 !助悬 !增黏 !黏合 !胶凝和成膜等

特性 在药剂中具有广泛的用途 特别适用于作为缓 !控释制

剂的辅料 ∀ ° ≤ 因甲氧基和羟丙基两种取代基含量不同

可得到多种型号的产品 ∀中国药典通过测定羟丙基和甲氧

基相对含量以控制其质量 但对其在制剂中的含量测定常不

被重视 ∀本实验参照美国药典 版方法 对片剂中 ° ≤

含量进行测定 ∀结果表明 本法简便 !准确 测定结果可靠

可作为缓释控释制剂中 ° ≤ 含量的测定方法 ∀

1  仪器和试剂

° 紫外分光光度计 ∀二苯胺试剂为优级纯 其他

试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  二苯胺显色试液配制

称取无色不结块二苯胺 置已干燥的试剂瓶中 加

冰醋酸 盐酸溶解 摇匀 即得 ∀

2 2  ° ≤ 对照品溶液配制

取 ° ≤ 对照品 精密称定 小心移入 烧杯

中 慢慢加入 ∗ ε 热水 搅拌使溶解 用冰浴冷却

至室温 定量转移至 量瓶中 加水稀释至刻度 摇匀 ∀

2 3  显色反应及样品中其它组分对 ° ≤ 测定干扰因素

的考察

2 3 1  取 ° ≤ 对照品溶液 逐步用水稀释制成含 ° ≤

浓度为 Λ 的对照品溶液 ∀

2 3 2  按处方规定 取制剂中的各主药及其它辅料适量

制成不含 ° ≤ 的空白样及含 ° ≤ 分别为标示量

的模拟样 模拟样处方系江苏省医药工业研究

所提供的马来酸氯苯那敏缓释片 ∀

取空白样和标示量为 模拟样各适量 加 ∗ ε

热水溶解 冷却 !加水稀释制成相当于含 ° ≤ 约 Λ

的溶液 各取 分置于 ∗ 具塞试管中 依

次加入二苯胺试液 涡旋混匀 依次放入 ∗ ε

油浴中 使各管受热均匀 加热 依次取出 立即置冰浴

中冷却至室温 ∀并取水 置同样规格的试管中 同前

平行测定作为空白 ∀在 ∗ 波长范围内扫描记录紫

外吸收光谱 ∀结果表明 ° ≤ 和二苯胺发生显色反应 生

成蓝紫色产物 在波长 处呈最大吸收 而其他成分均

没有显色反应发生 在 ° ≤ 和二苯胺反应产物呈最大吸

收峰 附近均没有任何吸收 表明样品中除 ° ≤ 外

其他成分不和二苯胺产生显色反应 为正常测定浓度 倍

量时也不干扰 ° ≤ 的显色测定 ∀

2 4  显色反应加热时间考察

美国药典中规定二苯胺和 ° ≤ 显色测定加热时间为

本实验中 对显色时间进行详细考察 ∀步骤如下 取

试管数支 均依次加入浓度为 Λ 的 ° ≤ 溶液

和二苯胺试液 混匀 在 ∗ ε 加热 于不同时

间取出 迅速冷却至室温后 在 波长处测定吸收度 以

吸收值对时间作图 从图可知加热时间达到 时 吸收

值基本不再变化 表明显色反应已进行完全 ∀实验还表明

加热反应完成后 经冰浴冷却至室温 放置 未见颜色加深

或变浅 在 的波长处于 分别测定吸收度

吸收值不发生改变 ∀

2 5  加热温度的考察

在实验中还发现 温度对显色反应有较大的影响 ∀当温

度低于 ε 时 显色反应不能较快进行 所需反应时间较

长 且反应产物颜色比 ∗ ε 时要明显浅得多 ∀当温度

在 ∗ ε 间 显色反应较稳定 反应产物的颜色深浅未

见明显差异 在 ∂ 上测定所得结果较一致 ∀但当温度高达

ε 时 显色产物的颜色又稍稍变深 ∀因此 为保证显色测

定的重复性和精密度 应将温度严格控制在 ∗ ε 之

间 ∀

2 6  线性范围

取 对照品溶液 逐步稀释成

Λ 标准溶液 ∀取上述溶液各 份 每份 分

别置 具塞试管中 依次加入 二苯胺试液 并立即

置 ∗ ε 油浴上加热 依次取出 用冰浴冷却至

室温 以水为空白 同前操作 在 波长处测定吸收值 ∀

以浓度为横坐标 吸收值为纵坐标作图 得线性回归方程 Ψ

. Ξ . ,相关系数 ρ ∀

2 7  回收率

取含 ° ≤ 分别为处方量 的模拟样

片 称定重量 研细 混匀 取细粉适量 加 ∗ ε 热水

溶解 同前冷却 !稀释 !定容 ∀

根据模拟样片中含 ° ≤ 量的不同 分别取上述溶液

置 具塞试管中 加水均使成

加入二苯胺试液 照前标准曲线操作步骤 同法测定吸

收值 ∀另取浓度为 Λ 标准液 平行操作 测

定吸收值 ∀计算得回收率见表 ∀

表 1  ° ≤ 回收率测定结果

Ταβ 1  ∏ √

加入量 测得量 回收率 平均值 ≥⁄
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加入量 测得量 回收率 平均值 ≥⁄

2 8  含量测定

取本品 置 量瓶中 加水稀释至刻度 摇

匀 ∀取 置 具塞试管中 加入二苯胺试液

同前法操作 测定吸收值 ∀计算得含量 见表 ∀

上述实验结果表明 二苯胺和 ° ≤ 加热产生显色反

应 反应物在波长 处有最大吸收 本品中其他组分不

干扰 ° ≤ 的测定 在浓度 ∗ Λ 内 吸收值和

° ≤ 的浓度线性良好 多次试验表明 本法的回收率和精

密度均能符合定量测定的要求 ∀含量测定结果表明 本品三

个批号的含量分别为 和 ≥⁄分别

为 和 ∀

表 2  ° ≤ 含量测定结果

Ταβ 2  × ° ≤

批号 测定结果
平均值 ≥⁄

片剂

片剂

片剂

3  讨论

3 1  显色反应效果和二苯胺的质量密切相关 二苯胺试剂

应不受污染 !不潮解 ∀测定时 二苯胺试剂应临用现配 ∀否

则显色效果不好 灵敏度不高 ∀

3 2  显色反应时间应控制好时间和反应温度 各平行样管

的反应时间和温度也应一致 并且力求受热均匀 ∀

3 3  本法可作为其他含 ° ≤ 制剂中 ° ≤ 含量测定方

法的参考 ∀

收稿日期 2 2

反相高效液相色谱法测定金银花合剂中的绿原酸含量

周静安 蒋忠文 叶 浙江省衢州市药品检验所 浙江  衢州 浙医一院 浙江  杭州

摘要 目的  建立一种用反相高效液相色谱法测定金银花合剂中绿原酸的含量 ∀方法  以 ≤ ≤ ⁄≥

≅ ∏ 为色谱柱 用甲醇 水 冰醋酸 Β Β 作流动相 检测波长为 流速 柱温 常

温 外标法定量 ∀结果  绿原酸在 Λ # ∗ Λ # 范围内呈现出良好的线性关系 ρ 方法平均回收率

为 ≥⁄为 ν ∀结论  该方法简便 !快速 测定结果准确可靠 可用于金银花合剂的质量控制 ∀

关键词 金银花合剂 绿原酸 反相高效液相色谱法
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ° ≤ ≤ ƒ ¬ ∏

° ° ≤ ΜΕΤΗΟ∆  × ≤ ≤ ⁄≥ ≅ ∏ ∏ ∏ ×

Β Β × √ × # ×

∏ ∏ ε ∞¬ ∏ ΡΕΣΥΛΤΣ  × ≤ ∗ Λ

# ρ √ √ ≥⁄ ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

∏ √ ∏ ƒ ¬ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :ƒ ¬ ∏ ≤ ° ° ≤

  金银花合剂是由忍冬科植物忍冬 × ∏ !红腺忍冬 ∏ 山银花
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